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Sinteza in karakterizacija dvojedrnega kompleksa nikljevega(II) klorida s 
piridin-2onom 
POVZETEK: 
Reakcija med NiCl2·6H2O in piridin-2-onom v množinskem razmerju 1:3 v acetonitrilu je 
potekala eno uro pri temperaturi 60 °C in dva dni pri sobni temperaturi. Nastala je suspenzija, 
ki smo jo filtrirali. Iz dobljenega filtrata ali oborine raztopljene v acetonitrilu so se izločili lepi 
kristali nove dvojedrne spojine, če je kristalizacija potekala v zaprtem sistemu. Z rentgensko 
strukturno analizo smo določili strukturo tega kompleksa, [Ni2(C5H5NO)5Cl4]·2CH3CN. Z 
rentgensko praškovno in CHN analizo smo ugotovili, da je oborina, produkt opisane reakcije, 





Sklepamo lahko, da se v prisotnosti vlage [Ni2(C5H5NO)5Cl4]
.




V dvojedrni molekuli [Ni2(C5H5NO)5Cl4] tri  mostovno vezane molekule piridin-2-ona 
povezujejo dva nikljeva iona. Na vsak nikljev ion so prek karbonilnega kisika koordinirane 
štiri molekule piridin-2-ona in dva kloridna iona v cis položaju. Ligandi so v ogliščih 
popačenega oktaedra.  
Ključne besede: 
Nikljevi(II) kompleksi, piridin-2-on, nikljev(II) klorid heksahidrat, dvojedrna spojina. 
Synthesis and characterization of dinuclear complex of nickel(II) chloride with 
pyridin-2-on 
ABSTRACT:  
The reaction between NiCl2·6H2O and pyridin-2-on in molar ratio 1:3 in acetonitrile was 
carried out for one hour at 60 ºC and then two days at room temperature. The resulting 
suspension was filtered. Beautiful crystals of a new dinuclear compounds were isolated from 
the resulting filtrate or precipitate dissolved in acetonitrile, if crystallization took place in a 
closed system. The structure of this complex [Ni2(C5H5NO)5Cl4]·2CH3CN, was determined 
by X-ray structural analysis. The X-ray powder analysis and CHN analysis revealed that the 





2C5H5NO. We can conclude that in the presence of moisture, 
[Ni2(C5H5NO)5Cl4]
.
2CH3CN converted into [Ni(C5H5NO)Cl2(H2O)2]2
.
2C5H5NO. 
In a dinuclear molecule [Ni2(C5H5NO)5Cl4], three bridging pyridin-2-on molecules connect 
two nickel ions. Four molecules of pyridin-2-on and two chloride ions in cis position are 
coordinated to a central nickel ion. The ligands are in the corners of a distorted octahedron. 
Key worlds: 











Nikelj najdemo v periodnem sistemu med prehodnimi kovinami. Ima atomsko število 28 ter 
atomsko  maso 58,6934 g/mol. Odkril ga je A. F. Cronstedt leta 1751 na Švedskem. Je trdna, 
srebrnkasto bela kovina, ki ima tališče pri temperaturi 1455 ºC in vrelišče pri 2912 ºC. Nikelj 
kristalizira v ploskovno centrirani kubični kristalni mreži. Odporen je proti oksidaciji. Več kot 
polovica niklja, ki se ga proizvede danes, se uporabi za zlitine, saj tvori nerjavno jeklo, 
odporno proti rji [1]. 
Velik delež niklja pridobivamo z recikliranjem [1]. Nikelj lahko pridobivamo tudi s 
praženjem sulfidnih rud na zraku in redukcijo oksida z ogljikom, pa tudi z elektrolizo 
nikljevega sulfida. Zelo čist nikelj (od 99,90 % do 99,99 %) je mogoče pridobivati s 
termičnim razkrojem tetrakarbonil niklja [Ni(CO)4] [2].  
Ni + 4CO ↔ [Ni(CO)4] 
Nikljeve kovinske prahove se lahko pripravi z redukcijo nikljevih soli, kot reducent se 
uporabi hidrazin. Z različno izbiro reakcijskih medijev (voda, etilenglikol, di- in 
trietanolamin) je mogoče spreminjati velikost delcev in značilnosti nikljevega prahu [3]. 
1.2 Nikljeve spojine 
Nikelj v spojinah najdemo v šestih oksidacijskih številih (od ‒1 do + 4). Najpogosteje se 
pojavlja v oksidacijskem številu + 2, ker tako tvori najbolj obstojne spojine. Nikljeve soli je 
mogoče pripraviti z reakcijo med nikljem, nikljevim oksidom ali nikljevim karbonatom ter 
kislinami. Iz vodnih raztopin izkristalizirajo hidrati [2]. 
Pogosta koordinacijska števila v nikljevih kompleksih so štiri, pet in šest, zato imajo nikljeve 
koordinacijske spojine zelo različne koordinacijske poliedre. Lahko so oktaedrične, kvadratno 
planarne, kvadratno piramidalne in tetraedrične [2]. 
1.3 Koordinacijske spojine 
Koordinacijske spojine so obsežna skupina spojin s posebnimi lastnostmi, ki se jih v zadnjih 
letih intenzivno preučuje, saj so zanimive tako iz teoretskega stališča, s stališča anorganske 
sintezne kemije, kot tudi s stališča kemijske industrije, saj imajo velik praktični pomen. 
Koordinacijske spojine v mnogih primerih predstavljajo stičišče anorganske in organske 
kemije, vse več pa se preučujejo v zvezi z biokemijskimi in biološkimi sistemi. Na  splošno 
lahko koordinacijsko spojino definiramo kot spojino, pri kateri so na centralni atom ali ion 
vezani ali koordinirani ligandi [2]. 
Najpogosteje so centralni atomi ali ioni prehodne kovine. Ligandi so lahko molekule ali 
negativno nabiti ioni, v redkih primerih pa tudi pozitivno nabiti ioni. Centralni atom ali ion 
mora dejansko obstajati pri pogojih, pod katerimi potekajo kemijske sinteze, pri takšnih 
pogojih mora koordinacijska spojina nastati neposredno iz centralnega atoma ali iona in 
ligandov. Molekula ali ion koordinacijske spojine je osnovni gradnik v kristalu in v raztopini. 
Število ligandov je zelo veliko, zelo pestre so tudi njihove kemijske lastnosti [2]. 
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Ligandi vplivajo na zgradbo koordinacijske spojine s svojo velikostjo in obliko. Isti centralni 
atom ali ion lahko daje spojine z različnimi koordinacijskimi števili. Pogosto je prostorska 
razporeditev ligandov pri spojinah z enako sestavo različna, kar imenujemo izomerija. 
Nekateri ligandi omogočajo tvorbo dveh ali več vezi s centralnim atomom oziroma ionom. 
Poleg kompleksov z enim centralnim atomom oziroma ionom, obstajajo tudi kompleksi z več 
centralnimi atomi ali ioni, to so dvojedrni, večjedrni ali polimerni kompleksi [2,4]. 
1.4  Piridin –2‒ on 
Piridin-2-on ima molsko maso 95,10 g/mol. Uvrščamo ga med šibke baze. Je heterocikel. 
Zaradi svoje strukture ima dve tavtomerni obliki, piridin-2-on (laktam) in 2-hidroksipiridin 
(laktim) (slika 1). 
 
Slika 1: Ravnotežje med laktamom in laktimom [5]. 
Tavtomerija je pojav, pri katerem je proton v nekem ionu ali molekuli lahko vezan na različne 
atome. V ravnotežju sta dve ali več različnih spojin z enako empirično formulo. Izolacija 
posameznih tavtomer je mogoča s substitucijo vodikovega atoma ali O‒H skupine z alkilnimi 
skupinami [2]. 
Obe tavtomerni obliki tvorita vodikove vezi. Donor vodikove vezi v 2-hidroksipiridinu je O‒
H skupina, akceptor vodikove vezi pa sta lahko atoma dušika ali kisika. V piridin-2-onu je 
donor vodikove vezi N‒H skupina, akceptor pa le karbonilni kisik [6].  
Tavtomerijo piridin-2-ona in 2-hidroksipiridina so preiskovali z mikrovalovno spektroskopijo 
[7]. Po izračunih so prišli do spoznanja, da je v plinastem agregatnem stanju 2-hidroksipiridin 
nekoliko stabilnejši od piridin-2-ona. V nepolarnih topilih sta prisotni obe tavtomerni obliki, v 
polarnih pa v ravnotežju prevladuje piridin-2-on [8]. V trdnem agregatnem stanju je prisoten 
le piridin-2-on, kar so dokazali z rentgensko strukturno analizo [9]. 
1.5 Kompleksi piridin-2-ona in prehodnih kovin 
Na centralne ione kovin prehoda v četrti periodi se piridin-2-on koordinira prek karbonilnega 
kisika. V bakrovem kompleksu, [Cu(C5H5NO)2Cl2]2, so opazili mostovno koordinacijo 
piridin-2-ona, dve molekuli liganda povezujeta dva bakrova iona (slika 2) [6]. 




Slika 2: Kompleks [Cu(C5H5NO)2Cl2]2 [9]. 
Na katedri za anorgansko kemijo so v diplomskih in magistrskih delih opisali molekulske in 













15]. Šest molekul  piridin-2-ona se terminalno koordinira v ionskih kompleksih 
[M(C5N5NO)6]
a+
 (M = V, Cr, a = 3; M = Ni, Co, x = 2) [11, 13‒15]. Mangan in nikelj tvorita 













Želeli smo sintetizirati nove nikljeve(ӀӀ) komplekse iz NiCl2·6H2O in piridin-2-ona. 
V preteklosti sta bila v magistrskem delu že opisana kompleksa [Ni(C5H5NO)4Cl2] in 
[Ni(C5H5NO)6]Cl2 [14]. Zanimalo nas je, če s spreminjanjem sinteznih pogojev lahko 
izoliramo večjedrne nikljeve komplekse z drugačnim načinom vezave liganda, piridin-2-ona. 
Nameravali smo uporabiti različna topila (etanol, acetonitril in tetrahidrofuran) in množinska 
razmerja reaktantov. Načrtovali smo izvedbo eksperimentalnega dela pri različnih 
temperaturah. 
Za karakterizacijo in identifikacijo produktov smo predvideli naslednje metode:  rentgensko 
strukturno analizo, rentgensko praškovno analizo, CHN elementno analizo in IR 
spektroskopijo. 
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3 EKSPERIMENTALNI DEL 
3.1 Kemikalije 
V preglednici 1 so zbrani podatki o kemikalijah, ki sem jih uporabila v sintezah.  
Preglednica 1: Uporabljene kemikalije 




Nikljev(ӀӀ) klorid heksahidrat 237,71 NiCl2·6H2O 98,0 Merck 
Piridin-2-on  95,1 C5H5NO 98,0 Fluka 
Etanol 46,07 C2H6O 99,8 Sigma-Aldrich 
Acetonitril 41,05 CH3CN 99,9 Sigma-Aldrich 
Metanol 32,04 CH3OH 99,8 Sigma-Aldrich 
Diklorometan 84,93 CH2Cl2 99,8 Sigma-Aldrich 
Tetrahidrofuran 72,11 C4H8O 99,0 Merck 
3.2 Sistem za inertni plin in vakuum 
Ker veliko anorganskih, organskih in organokovinskih spojin reagira z zrakom, pri delu 
uporabljamo sistem za inertni plin in vakuum, ki ga na kratko imenujemo linija. Uporabljamo 
Schlenkove bučke z obrusi, ki se jih namaže z silikonsko mastjo, da preprečimo  vdor zraka v 
bučke. Vsa uporabljena steklovina mora biti čista in posušena v sušilniku. Linijo lahko 
uporabljamo za evakuiranje ali prepihovanje bučk z inertnim plinom, filtriranje, sušenje in 
odparevanje topila [12, 16]. 
Pri eksperimentalnem delu sem uporabila linijo za evakuiranje oziroma prepihovanje bučk z 
inertnim plinom in za sušenje produkta. 
Pri evakuiranju iz Schlenkove bučke odstranimo zrak, ki je bil prisoten v sistemu, potem pa 
bučko napolnimo z inertnim plinom, uporabljali smo dušik. 
Pri sušenju produkta uporabimo past, ki je potopljena v tekoči dušik. To past priključimo 
preko cevi na eno stran linije, na drugi strani pa je Schlenkova bučka z raztopino. Topilo, ki 
zaradi nizkega tlaka izhlapeva iz raztopine v Schlenkovi bučki, prehaja v past, kjer zmrzne. 
Tako preprečimo prehajanje topil v sistem ali črpalko, ki vzdržuje vakuum. 
3.3 Sistem za kristalizacijo 
Kristalizacija je postopek za izolacijo ali čiščenje nastalega produkta. Poteka iz bistre 
raztopine. Pri kristalizaciji je pomembna izbira ustreznega topila, ker snov v topilu ne sme biti 
preveč topna. Kristali se izločijo, ko je topnost presežena [12]. 
Pri eksperimentalnem delu sem uporabila zaprti sistem za kristalizacijo ter kristalizacijo iz 
raztopine v odprti ali deloma prekriti čaši v digestoriju. 
Zaprt sistem za kristalizacijo je sestavljen iz dveh Schlenkovih bučk, ki sta med seboj 
povezani s steklenim kolenom. V eno bučko sem nalila raztopino in sestavila aparaturo. Na 
liniji smo v sistemu znižali tlak. Sistem sem vpela v stojalo. Bučko, ki je bila na začetku 
Sinteza in karakterizacija dvojedrnega kompleksa nikljevega(II) klorida s piridin-2onom 
8 
 
prazna, sem ovila v moker papir, pomočen v hladno vodo. Zaradi izhlapevanja vode iz papirja 
se je temperatura v omočeni bučki znižala, prav tako pa tudi tlak. Zaradi tega je topilo iz 
raztopine prehajalo v omočeno bučko, kjer je kondenziralo. Koncentracija raztopine se je tako 
počasi povečevala. V primeru, da je bila kristalizacija uspešna, smo dobili v omočeni bučki 
čisto topilo, v drugi bučki pa lepe kristale [12]. 
Pri kristalizaciji iz raztopine v čaši sem pripravljeno raztopino nalila v čašo in jo pokrila s 
parafilmom, ki sem ga naluknjala. Tako smo dosegli počasno izhlapevanje topila in 
koncentriranje raztopine. Hitro izhlapevanje topila pogosto prepreči rast kristalov, izoliramo 
lahko le praškaste produkte [10]. 
3.4 Metode za karakterizacijo produktov 
3.4.1 IR Spektroskopija 
Infrardeča spektroskopija je absorbcijska metoda, kjer opazujemo interakcijo IR svetlobe s 
snovjo v odvisnosti od valovne dolžine. Interakcija snovi z IR valovanjem povzroči 
spremembe v nihanju vezi v molekulah. Vzorec lahko absorbira le IR valovanje z določenimi 
valovnimi števili. Iz trakov v IR spektru lahko sklepamo, katere funkcionalne skupine so v 
spojini prisotne. Klasične IR spektrometre z dvojnim žarkom so zamenjali FT-IR ATR 
(attenuated total reflection – zmanjšan popolni odboj) spektrometri. IR žarek se popolnoma 
odbije na vzorcu, razen pri tistih valovnih številih, pri katerih ima valovanje toliko energije, 
kot jo vzorec lahko absorbira [4, 17]. 
IR spektre sem posnela v območju od 4000 cm
1
 do 600 cm
1
 s spektrometrom Perkin Elmer 
Spectrum 100. Pred snemanjem vzorca sem vsakič posnela ozadje [12]. Ker sem imela vse 
vzorce v trdni obliki, predpriprava ni bila potrebna. Nekaj miligramov trdnega vzorca sem 
nanesla na kristal ATR celice in ga pokrila z vijakom, ki sem ga previdno privila. Pomembno 
je bilo, da sem dosegla tesen stik med kristalom in vzorcem. 
3.4.2 Rentgenska strukturna analiza 
Rentgenska strukturna analiza je tehnika, s katero, glede na sipanje rentgenske svetlobe na 
atomih, določimo položaje atomov v monokristalu. Za takšne analize potrebujemo kristale 
ustrezne velikosti in kvalitete [10, 13]. 
Meritve in strukturne analize je opravila mentorica, doc. dr. Saša Petriček, na Katedri za 
anorgansko kemijo FKKT UL.  
Ukloni so bili posneti na difraktometru Aglient Supernova pri temperaturi 150 K z 
monokromatsko svetlobo Mo-Kα (λ = 0,71073 Å). 
3.4.3 Rentgenska praškovna difrakcija 
Na difraktometrih pri rentgenski praškovni analizi dobimo vpogled v to ali je snov 
kristalinična ali amorfna. Rentgenska praškovna analiza je tehnika, ki se uporablja za 
karakterizacijo kristaliničnih snovi. Ker je valovna dolžina rentgenske svetlobe in razdalja 
med atomi v kristalih zelo podobna, se rentgenski žarki ob prehodu skozi kristale uklanjajo. 
Na tem pojavu temelji rentgenska praškovna analiza. Pri rentgenski praškovni analizi se 
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največkrat uporablja primerjava rentgenskih praškovnih difraktogramov. Tako lahko zelo 
hitro ugotovimo ali sta dve trdni spojini (lahko tudi več trdnih spojin) med seboj enaki po 
strukturi. Pri tej tehniki se za razliko od rentgenske strukturne analize uporablja vzorec, ki je 
uprašen [17‒18]. 
Vzorec sem v ahatni terilnici dobro strla in shranila v viali. Rentgensko praškovno analizo so 
opravili na Kemijskem inštitutu v Ljubljani, na difraktometru PANalytical XˈPert PRO MPD 
(CuKα sevanje, λ = 1,5406 Å) na Odseku za anorgansko kemijo in tehnologijo. 
3.4.4 CHN analiza 
S  CHN analizo se določa vsebnost ogljika, vodika in dušika v trdnih vzorcih. Vzorec se 
termično razgradi, pride do popolnega sežiga organske spojine, dobimo CO2, H2O in N2. 
Glede na delež plinov, lahko določimo masne deleže ogljika, vodika in dušika v produktu 
[12]. 
Pred analizo sem vzorec dobro strla. Meritve so bile izvedene na Katedri za Organsko kemijo 
FKKT UL, na Perkin-Elmer 2400 CHN mikroanalizatorju. 
 
  




Pri sintezah sem uporabila NiCl2·6H2O in piridin-2-on. Reakcije sem izvedla z različnimi 
množinskimi razmerji reaktantov. Reakcije so potekale pri sobni temperaturi, 50 ºC ter pri 
temperaturi med 60 ºC in 70 ºC. Topila, ki sem jih uporabila so bila: etanol, acetonitril, 
metanol, diklorometan in tetrahidrofuran. 
3.5.1 Reakcija 1: NiCl2·6H2O in piridin-2-on (1:4) v etanolu, sobna T 
V Schlenkovo bučko z magnetnim telescem sem zatehtala 0,260 g  (n = 1,09 mmol) 
NiCl2·6H2O in 0,433 g (4,55 mmol) piridin-2-ona. V bučko sem dodala 25 mL etanola in 
bučko zaprla. Nastala je raztopina, ki se je mešala dva dni pri sobni temperaturi. Ob mešanju 
sem opazila rumeno barvo z rahlim odtenkom zelene. Po dveh dneh ni bilo nič sprememb. 
Topilo iz raztopine sem odparila na liniji. 
Iz bučke sem vzela nekaj produkta in ga strla v ahatni terilnici. Vzorec sem dala v čašo in ga 
raztopila v etanolu. Raztopino sem prelila v zaprti sistem za kristalizacijo. Raztopina je bila 
bistra, nežno rumeno-zelene barve. Ker po enem mesecu kljub nizkemu tlaku v sistemu ni 
prišlo do kristalizacije produkta, sem prelila raztopino v čašico in jo postavila v digestorij. Po 
enem tednu je nastal oljnat produkt. 
Produkt, ki sem ga dobila pri reakciji 1, sem raztopila tudi v acetonitrilu. Raztopino sem 
prelila v sistem za kristalizacijo. Raztopina je bila bistra, rumeno-zelene barve. Po desetih 
dneh so se izločili majhni kristalčki. Kristalčki so bili primerni za rentgensko strukturno 
analizo. 
3.5.2 Reakcija 2: NiCl2·6H2O in piridin-2-on (1:4) v acetonitrilu, sobna T 
V Schlenkovo bučko z magnetnim telescem sem zatehtala 0,252 g  (n = 1,06 mmol) 
NiCl2·6H2O in 0,412 g (4,33 mmol) piridin-2-ona. V bučko sem dodala 25 mL acetonitrila in 
bučko zaprla. Nastala suspenzija se je mešala dva dni pri sobni temperaturi. Ob mešanju sem 
opazila oranžno barvo. Po dveh dneh sem opazila, da je barva suspenzije drugačna. Ni bila 
več oranžna, temveč je bila obarvana rumeno. Suspenzijo sem filtrirala. Trden produkt sem 
prenesla v eksikator, kjer sem ga pustila, da se posuši. Filtrat sem razdelila na dva dela. 
Približno tri četrtine filtrata sem dala v zaprti sistem za kristalizacijo. Četrtino filtrata sem 
dala v čašo v digestoriju. Čašo sem prekrila z naluknjanim parafilmom. Po enem tednu sem 
dobila v zaprtem sistemu kristale, ki so rumeno-oranžne barve. Kristali so bili primerni za 
rentgensko strukturno analizo. 
Pri reakciji 2 sem dobila 0,448 g oborine. Del oborine sem strla in pripravila za rentgensko 
praškovno analizo, en del oborine pa sem raztopila v acetonitrilu, nastala je zelenkasta 
suspenzija. Suspenzijo sem filtrirala v sistem za kristalizacijo. Po dveh dneh so se izločili 
majhni rumeni kristalčki, raztopina pa je bila obarvana modro.  
3.5.3 Reakcija 3: NiCl2·6H2O in piridin-2-on (1:2,6) v acetonitrilu, sobna T in 60 ºC-70 ºC 
V Schlenkovo bučko z magnetnim telescem sem zatehtala 0,251 g  (n = 1,06 mmol) 
NiCl2·6H2O in 0,260 g (2,73  mmol) piridin-2-ona. V bučko sem dodala 25 mL acetonitrila in 
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bučko zaprla. Suspenzija se je mešala sedem dni pri sobni temperaturi. Celoten čas mešanja je 
bila raztopina zeleno-rumena. Po sedmih dneh sem suspenzijo segrela do temperature med 
60 ºC in 70 ºC. Pri tej temperaturi se je suspenzija mešala še eno uro.  Pred segrevanjem je 
bila raztopina zeleno-rumena, med segrevanjem in po segrevanju pa oranžna. Ohlajeno 
suspenzijo sem filtrirala. Oborino sem dala v eksikator, bila je oranžne (marelične) barve. 
Filtrat je bil rumeno-zelene barve. Del filtrata sem prenesla v sistem za kristalizacijo, en del 
filtrata pa sem dala v čašo v digestoriju, ki je bila pokrita z naluknjanim parafilmom. Po petih 
dneh sem dobila v sistemu lepe kristale, ki so bili primerni za rentgensko strukturno analizo. 
Iz filtrata v digestoriju je nastala oljnata tekočina. 
Oborino, ki sem jo dobila pri reakciji 3, sem stehtala, izolirala sem 0,210 g produkta. Del 
oborine sem pripravila za rentgensko praškovno analizo. Nekaj oborine sem raztopila v 
metanolu, kjer je bila zelo dobro topna. Raztopino sem pustila v čaši v digestoriju, pokrila 
sem jo s preluknjanim parafilmom. Nastali so rumeni kristalčki, posnela sem njihov IR 
spekter. 
Nekaj mg oborine sem raztopila v acetonitrilu. Nastalo suspenzijo sem filtrirala in sestavila 
aparaturo za kristalizacijo. Raztopina je bila zelenkasto obarvana. Izločili so se kristali, ki so 
bili prosojno rumeni, lepih in pravilnih oblik in so bili primerni za rentgensko strukturno 
analizo. 
Oborino sem raztopila tudi v diklorometanu. V diklorometanu je bila oborina slabo topna. 
Suspenzijo sem filtrirala in pustila v digestoriju v čaši pokriti s preluknjanim parafilmom. 
Sčasoma je nastala oljnata snov.  
3.5.4 Reakcija 4: NiCl2·6H2O in piridin-2-on (1:4) v tetrahidrofuranu, sobna T in 50 ºC 
V Schlenkovo bučko z magnetnim telescem sem zatehtala 0,247 g  (n = 1,04 mmol) 
NiCl2·6H2O in 0,391 g (4,11 mmol) piridin-2-ona. V bučko sem dodala 25 mL 
tetrahidrofurana. Med mešanjem sem suspenzijo segrevala eno uro pri temperaturi 50 ºC. Po 
segrevanju se je suspenzija mešala še pet dni. Pred segrevanjem je bila raztopina rumeno 
zeleno obarvana, med segrevanjem pa se je obarvala rumeno. Po petih dneh sem suspenzijo 
filtrirala. Oborino, ki je bila rumene barve, sem dala v eksikator. Filtrat je bil skoraj 
brezbarven, zelo rahlo rumeno-zeleno obarvan. Filtrat sem nalila v sistem za kristalizacijo. Po 
nekaj dneh je nastala le oljnata tekočina. 
Dobila sem 0,318 g oborine. Del oborine sem pripravila za rentgensko praškovno analizo, 
tako, da sem jo dobro strla v ahatni terilnici. Del oborine sem raztopila v diklorometanu, del 
pa v metanolu. Obe raztopini sta bili skorajda brez barve. Prekristalizaciji iz metanola v 
sistemu za kristalizacijo in iz diklorometana iz raztopine v čaši nista bili uspešni. 
3.5.5 Reakcija 5: NiCl2·6H2O in piridin-2-on (1:3) v acetonitril, sobna T, 60 ºC  
V Schlenkovo bučko z magnetnim telescem sem zatehtala 0,250 g  (n = 1,05 mmol) 
NiCl2·6H2O in 0,300 g (3,15  mmol) piridin-2-ona. V bučko sem dodala 25 mL acetonitrila in 
suspenzijo segrevala eno uro pri temperaturi 60 ºC, sledilo je dvodnevno mešanje pri sobni 
temperaturi. Ves čas mešanja je bila raztopina rumene barve. 
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Po dveh dneh sem suspenzijo filtrirala. Oborino sem dala v eksikator. Bila je rumene barve. 
Filtrat, ki je bil modro-zeleno obarvan, sem prelila v sistem za kristalizacijo. Po štirinajstih 
dnevih sem dobila rumene kristale, ki so bili primerni za rentgensko strukturno analizo. 
Oborino sem pripravila za rentgensko praškovno analizo. 
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4 REZULTATI IN RAZPRAVA 
Po reakcijah med NiCl2·6H2O in piridin-2-onom smo izolirali kristale spojine 
[Ni2(C5H5NO)5Cl2]·2CH3CN, kar smo dokazali z rentgensko strukturno analizo. Kristale smo 
dobili le v zaprtem sistemu za kristalizacijo, če niso bili izpostavljeni vlagi in kisiku iz zraka. 
Izvedli smo več kristalizacij. Reakcije 2, 3 in 5 (n(Ni):n(C5H5NO) = 1:4; 1:2,6 in 1:3) so 
potekale v acetonitrilu, reakcija 2 samo pri sobni temperaturi, 3 in 5 pa tudi eno uro pri 
temperaturi 60 ºC. V vseh treh reakcijah so nastale suspenzije, ki smo jih filtrirali, filtrate pa 
nalili v zaprte sisteme za kristalizacijo. Ko je bila v raztopini presežena topnost, so se v 
filtratih dobljenih po reakcijah 3 in 5 izločili kristali kompleksa [Ni2(C5H5NO)5Cl2]·2CH3CN, 
v filtratu z reakcije 2 pa le rjavi kristali piridin-2-ona, kar smo potrdili z IR spektroskopijo. 
Kristale koordinacijske spojine [Ni2(C5H5NO)5Cl2]·2CH3CN smo dobili tudi po 
prekristalizaciji praškastega produkta iz reakcije 1, 2 in 3. 
Za praškaste produkte vsake reakcije smo posneli IR spekter in opravili CHN analizo. 
Rentgensko praškovno analizo smo izvedli za vse produkte, razen za produkt dobljen pri 
reakciji 1, ker je bil kljub sušenju na liniji lepljiv. 
4.1 CHN analiza 
CHN analizo smo opravili na vseh petih oborinah, rezultati so zapisani v preglednici 2. 
Preglednica 2: Primerjava deležev C, H in N v produktih iz reakcij 1˗5 z deleži izračunanimi 
iz formul nikljevih kompleksov 
 C [%] H [%] N [%] 
Reakcija 1 46,73 3,89 10,63 
Reakcija 2 55,93 4,21 12,94 
Reakcija 3 27,15 1,94 6,36 
Reakcija 4 39,85 3,64 8,69 
Reakcija 5 35,93 4,19 8,37 
[Ni(C5H5NO)4Cl2] 47,10 3,95 10,99 
[Ni(C5H5NO)6]Cl2 51,46 4,32 12,00 
[Ni2(C5H5NO)5Cl4]·2CH3CN 42,64 3,83 12,00 
[Ni(C5H5NO)Cl2(H2O)2]2·2C5H5NO 33,75 3,97 7,87 
 
Po primerjavi z deleži ogljika, vodika in dušika v nikljevih kompleksih, ki jih prikazujejo 
formule, lahko sklepamo, da je praškast produkt, ki je nastal v etanolu v reakciji 1, 
[Ni(C5H5NO)4Cl2]. Glede na CHN analizo bi produkt reakcije 2 lahko sestavljal kompleks 
[Ni(C5H5NO)6]Cl2. Deleži ogljika, vodika in dušika v produktih reakcij 4 in 5 so malo višji 
kot v spojini [Ni(C5H5NO)Cl2(H2O)2]2·2C5H5NO, ki verjetno nastane v prisotnosti zračne 
vlage. V produktu reakcije 3 so deleži ogljika, vodika in dušika zelo nizki.  
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4.2 Rentgenska praškovna difrakcija 
Difraktograme oborin iz reakcij 2‒5 smo primerjali z izračunanimi difraktogrami kompleksov 
nikljevega klorida s piridin-2-onom. 
Difraktograme oborin reakcij 2‒5  smo posneli pri sobni temperaturi, strukture spojin pa smo 
izračunali iz podatkov, ki smo jih izmerili pri temperaturi 123 °C. Posledica različne 
temperature med meritvami je razlika v dimenzijah osnovne celice. Pri nižji temperaturi so 
osnovna celica in medravninske razdalje manjše, kot 2 pa večji, zato pri večjih kotih 
opazimo v difraktogramih premike uklonov.   
Iz rentgenskega praškovnega posnetka oborine (slika 3), ki smo jo dobili po reakciji 2 (rdeča 
krivulja) lahko zanesljivo sklepamo, da je v oborini spojina [Ni(C5H5NO)4Cl2] (modra 





Slika 3: Primerjava difraktograma oborine iz reakcije 2 (rdeča krivulja) in difraktograma, ki 
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Prav tako kot s CHN analizo tudi z rentgensko praškovno analizo ne moremo določiti sestave 
oborine iz reakcije 3. Tako iz rentgenskega praškovnega posnetka oborine (slika 4), ki smo jo 
dobili pri reakciji 3 (rdeča krivulja), sklepamo, da v oborini ni spojine 
[Ni2(C5H5NO)5Cl4]
.
2CH3CN (modra krivulja). V rentgenskem praškovnem posnetku oborine 
iz reakcije 3 nismo našli uklonov nobenega od nikljevih kompleksov s piridin-2-onom, ki so 
bili opisani v predhodnih diplomskih in magistrskih delih [10, 13]. 
 
Slika 4: Primerjava difraktograma oborine iz reakcije 3  (rdeča krivulja) in difraktograma, ki 
ga izračunamo iz strukture spojine [Ni2(C5H5NO)5Cl4]·2CH3CN (modra krivulja). 
 
V difraktogramih oborin (slika 5), ki smo ju dobili pri reakciji 4 (rdeča krivulja) in 5 (modra 
krivulja) se  večina uklonov ujema. V obeh je [Ni(C5H5NO)Cl2(H2O)2]2·2C5H5NO. 
 
Slika 5: Primerjava difraktograma oborine iz reakcije 4 (rdeča krivulja) in difraktograma 
oborine iz reakcije 5 (modra krivulja). 
Obe oborini sta zmesi, iz primerjav izmerjenih in izračunanih difraktogramov smo ugotovili, 
da je druga komponenta v oborini iz reakcije 4 [Ni(C5H5NO)4Cl2], v oborini iz reakcije 5 pa 
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Oborina, ki smo jo dobili po reakciji 4 (difraktogram na sliki 6, rdeča krivulja), je zmes spojin 
[Ni(C5H5NO)4Cl2] (modra krivulja)  in [Ni(C5H5NO)Cl2(H2O)2]2·2C5H5NO (zelena krivulja). 
 
Slika 6: Primerjava difraktograma oborine iz reakcije 4 (rdeča krivulja) in difraktogramov, ki 
sta izračunana iz struktur spojin [Ni(C5H5NO)4Cl2] (modra krivulja) in 
[Ni(C5H5NO)Cl2(H2O)2]2·2C5H5NO (zelena krivulja). 
Oborina, ki smo jo dobili po reakciji 5 (difraktogram na sliki 7, rdeča krivulja), je zmes spojin 
[Ni(C5H5NO)Cl2(H2O)2]·2C5H5NO (modra krivulja) in [Ni2(C5H5NO)5Cl4]·2CH3CN (zelena 
krivulja). 
 
Slika 7: Primerjava difraktograma oborine iz reakcije 5 (rdeča krivulja) in difraktogramov, ki 
ju izračunamo iz struktur spojin [Ni(C5H5NO)Cl2(H2O)2]2·2C5H5NO (modra krivulja) in 
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4.3 Rentgenska strukturna analiza 
Za rentgensko strukturno analizo smo uporabili kristal, ki smo ga izolirali iz filtrata 
dobljenega pri reakciji 3. Kristalizacija je potekala v zaprtem sistemu. Osnovni kristalografski 




Slika 8: Zgradba molekule [Ni2(C5H5NO)5Cl4]. 
V dvojedrni molekuli nikljeva iona povezujejo tri mostovno vezane molekule piridin-2-ona. 
Na vsak nikljev ion so prek karbonilnega kisika koordinirane štiri molekule piridin-2-ona in 
dva kloridna iona v cis položaju. Ligandi so v ogliščih popačenega oktaedra. 
Preglednica 3: Kristalografski podatki za spojino [Ni2(C5H5NO)5Cl4]
.
2CH3CN 
Formula spojine C25H25C14N5Ni2O5, 2(C2H3N) 
Molska masa [g/mol] 816,77 
Kristalni sistem Monoklinski 
Prostorska skupina C 2/c (št. 15) 
Osnovna celica Velikost [Å] a = 20,3130(7) 
b = 9,9460(3) 
c = 17,4393(6) 
Koti [º] α = 90 
β = 104,158(4) 
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Za monoklinski kristalni sistem je značilno, da sta dve od treh kristalografskih osi pravokotni 
(imamo dva 90º kota), robovi osnovne celice pa so različno dolgi [4]. 
Na sliki 9 je prikazana razporeditev koordinacijskih in solvatnih molekul v osnovni celici. 
 
Slika 9: Molekule nikljevega kompleksa in solvatne molekule acetonitrila v osnovni celici 
spojine [Ni2(C5H5NO)5Cl4]·2CH3CN. 
 
Koordinacijski oktaeder je popačen, kar kažejo vezi in koti med centralnim nikljevim ionom 
in atomi kisika oziroma kloridnimi ioni v preglednicah 4 in 5. 
Preglednica 4: Dolžine vezi med atomi v dvojedrni molekuli [Ni2(C5H5NO)5Cl4] 
Vez med atomoma Dolžina vezi [Å] 
Ni1‒Cl1 2,3616 (7) 
Ni1‒Cl2 2,3681 (7) 
Ni1‒O1 2,0185 (16) 
Ni1‒O2 2,0873 (16) 
Ni1‒O3 2,0903 (14) 
Ni1‒O2a 2,1051 (17) 
O1‒C11 1,260 (3) 
O2‒C21 1,270 (3) 
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Ligande v molekuli [Ni2(C5H5NO)5Cl4] povezujejo intramolekularne vodikove vezi (slika 10, 
preglednica 6). Donorji vodikovih vezi so N‒H skupine koordiniranih molekul piridin-2-ona, 
akceptorji pa koordinirani kloridni ioni. 
 
Slika 10: Intramolekularne vodikove vezi v molekuli [Ni2(C5H5NO)5Cl4]. 
  
Kot med atomi Velikost kota [º] 








C12‒Ni1‒ O2a 167,82(5) 
O1‒ Ni1‒O2 163,55(7) 
O1‒ Ni1‒O3 91,91(6) 
O1‒ Ni1‒ O2a 91,74(7) 
O2‒ Ni1‒O3 74,84(6) 
O2‒ Ni1‒O2a 75,52(5) 
O2a‒ Ni1‒O3 74,47(6) 
Ni1‒O2‒ Ni1a 90,63(7) 
Ni1‒O3‒ Ni1a 90,96(8) 
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Preglednica 6: Vodikove vezi v spojini [Ni2(C5H5NO)5Cl4] in solvatnimi molekulami 
CH3CN 




tretjim atomom [Å] 
Razdalja med 
prvim in tretjim 
atomom [Å] 
Kot med vezmi [º] 
N1‒H1···C12 2,3800 3,174(2) 154,00 
N2‒H2···C11 2,3400 3,1230(3) 151,00 
  
Sinteza in karakterizacija dvojedrnega kompleksa nikljevega(II) klorida s piridin-2onom 
21 
 
4.4 IR spektroskopija 
Posnela sem IR spektre vseh petih praškastih produktov, nekaterih kristalov in piridin-2-ona 
(slika 11). Preverila sem prisotnost in položaj uklonov, ki so značilni za piridin-2-on, v IR 
spektrih praškastih produktov, ki sem jih dobila po izvedenih reakcijah. Želeli smo ugotoviti, 
če se je piridin-2-on vezal v koordinacijsko spojino. 
 
Slika 11: IR spekter piridin-2-on. 
 
Date: 17. ap ril 2019
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Po sušenju raztopine, ki je nastala v etanolu, v reakciji 1 sem posnela IR spekter trdnega 
produkta (slika 12). IR spekter je enak spektru v diplomi Petre Oblak za spojino 
[Ni(C5H5NO)4Cl2] [10], kar se ujema tudi z rezultati CHN analize. 
 
Slika 12: IR spekter oborine po reakciji 1, [Ni(C5H5NO)5Cl2]. 
Po prekristalizaciji trdnega produkta reakcije 1 iz acetonitrila v zaprtem sistemu smo dobili 
kristale spojine [Ni(C5H5NO)5Cl2]·2CH3CN, kar smo potrdili z rentgensko strukturno analizo. 
IR spekter teh kristalov je na sliki 13. V spektru so trakovi, ki so značilni za piridin-2-on 
premaknjeni k višjim oziroma nižjim valovnim številom, kar nakazuje na koordinacijo 
piridin-2-ona v kompleksno spojino. Premiki se razlikujejo od tistih na sliki 12 zaradi 
različnih načinov vezave ligandov v eno- in dvojedrni spojini. 




Slika 13: IR spekter kristalov spojine [Ni2(C5H5NO)5Cl5]·2CH3CN izoliranih po 
prekristalizaciji trdnega produkta iz reakcije 1, v  acetonitrilu v zaprtem sistemu. 
IR spekter oborine, ki smo jo dobili po reakciji 2 (slika14) z višjim množinskim razmerjem 
ligandov v acetonitrilu, je precej podoben spektru trdnega produkta iz reakcije 1. Razlika med 
tema dvema spektroma pa nakazuje, da je oborina po reakciji 2 verjetno zmes, kar se ujema 
tudi z rezultati CHN analiz teh dveh trdnih snovi. 
 
Slika 14: IR spekter oborine po reakciji 2.  
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Po filtraciji suspenzije po reakciji 2 so se iz filtrata tako v zaprtem sistemu za kristalizacijo 
kot v čaši izločili kristali piridin-2-ona. To smo dokazali z IR spektri teh kristalov, ki so se 
popolnoma ujemali IR spektrom piridin-2-ona. 
Posneli smo IR spekter oborine (slika 15) in kristalov iz filtrata, ki smo jih dobili po reakciji 
3. IR spekter kristalov dokazuje, da je nastala spojina [Ni(C5H5NO)5Cl2]·2CH3CN, saj je 
spekter popolnoma enak spektru na sliki 13. V IR spektru oborine opazimo trakove značilne 
za piridin-2-on pri nekoliko višjih oziroma nižjih valovnih številih. Premiki značilnih trakov 
so drugačni kot v ostalih trdnih produktih, kar se sklada z rezultati CHN in rentgenske 
praškovne analize. 
 
Slika 15: IR spekter oborine po reakciji 3. 
Sinteza in karakterizacija dvojedrnega kompleksa nikljevega(II) klorida s piridin-2onom 
25 
 
Tudi oborini dobljeni po reakcijah 4 in 5 sestavljajo zmesi nikljevih kompleksov s piridin-2-
onom, kar se odraža tudi v IR spektrih na slikah 16 in 17. V obeh spektrih so trakovi značilni 
za piridin-2-on. Premiki trakov v različnih zmeseh so različni. 
 
Slika 16: IR spekter oborine po reakciji 4. 
 
 
Slika 17: IR spekter oborine po reakciji 5.  
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Reakcije med NiCl2·6H2O in piridin-2-onom smo izvedli v etanolu, tetrahidrofuranu in 
acetonitrilu. V tetrahidrofuranu in acetonitrilu so nastale suspenzije, ki smo jih filtrirali. 
Reakcije v acetonitrilu so potekale samo pri sobni temperaturi v višjem (1:4) ali pri 60 °C 
(eno uro) v nižjem (1:2,6; 1:3) množinskem razmerju reaktantov. Samo v filtratih dobljenih 
po reakcijah, ki so potekale pri višji temperaturi, so se v zaprtih sistemih izločili kristali nove 
spojine [Ni2(C5H5NO)5Cl2]·2CH3CN, kar smo dokazali z rentgensko strukturno analizo. 
Rentgenska praškovna analiza je pokazala, da se sestava oborin razlikuje, če smo množinsko 
razmerje reaktantov v acetonitrilu ali reakcijsko temperaturo spremenili. Če je bilo razmerje 
reaktantov višje in reakcijska temperatura nizka, je oborino sestavljal kompleks 
[Ni(C5H5NO)4Cl2], pri nižjem razmerju in višji temperaturi pa je bila oborina zmes dveh 
kompleksov [Ni2(C5H5NO)5Cl2]·2CH3CN in [Ni(C5H5NO)Cl2(H2O)2]2
.
2C5H5NO. Vse 
oborine dobljene po reakcijah v acetonitrilu smo raztopili v acetonitrilu in v zaprtih sistemih 
za kristalizacijo so se v vseh primerih izločili kristali spojine [Ni2(C5H5NO)5Cl2]·2CH3CN. 
Očitno sta se v odsotnosti vlage v acetonitrilu enojedrni nikljev kompleks [Ni(C5H5NO)4Cl2] 
in dvojedrni akva kompleks [Ni(C5H5NO)Cl2(H2O)2]2
.
2C5H5NO pretvorila v brezvodni 
dvojedrni kompleks [Ni2(C5H5NO)5Cl2]·2CH3CN. 
Iz CHN analize in difraktograma oborine, ki smo ju dobili po reakciji v tetrahidrofuranu pri 
višji temperaturi, sklepamo, da je  nastala zmes dveh nikljevih kompleksov [Ni(C5H5NO)4Cl2] 
in [Ni(C5H5NO)Cl2(H2O)2]2
.




V etanolu je nastala po reakciji med NiCl2·6H2O in piridin-2-onom raztopina, ki smo jo 
posušili na vakuumski liniji. CHN analiza produkta se je ujemala s sestavo spojine 
[Ni(C5H5NO)4Cl2], po prekristalizaciji te oborine v zaprtem sistemu iz acetonitrila pa smo 
prav tako dobili dvojedrno spojino [Ni2(C5H5NO)5Cl2]·2CH3CN. 
V strukturi spojine [Ni2(C5H5NO)5Cl2]·2CH3CN so dvojedrne molekule nikljevega 
kompleksa in solvatne molekule acetonitrila. Tri mostovno vezane molekule piridin-2-ona 
povezujejo dva nikljeva iona. Na vsak nikljev ion so prek karbonilnega kisika koordinirane 
štiri molekule piridin-2-ona in dva kloridna iona v cis položaju. Ligandi so v ogliščih 
popačenega oktaedra. Intramolekularne vodikove vezi povezujejo ligande v molekuli 
[Ni2(C5H5NO)5Cl4]. Donorji vodikovih vezi so NH skupine v molekulah piridin-2-ona, 
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